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Abstrak. EDTA digunakan sebagai zat penopeng pada analisis kalsium yang mengandung 
fosfat dengan metode spektrofotometri serapan atom. Fosfat dan kalsium membentuk 
senyawa refractory sehingga terhalangi pembentukan atom-atom kalsium pada saat 
atomisasi. Penelitian ini bertujuan menentukan penambahan EDTA yang minimum 
diperlukan sebagai zat penopeng. Hasil penelitian menunjukkan EDTA 700 ppm pada 
pengukuran kalsium 5 ppm dapat mengurangi gangguan fosfat 5 ppm, sedangkan EDTA 
7000 ppm pada pengukuran kalsium 5 ppm dapat mengurangi gangguan fosfat 50 ppm. 
Sementara asam p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 30 ppm dapat mengurangi 
gangguan fosfat 5 ppm sedangkan asam p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 70 ppm 
dapat mengurangi gangguan fosfat 10 ppm. 
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Abstract. EDTA is used as protective agent in calcium analysis in the presence of 
phosphate has been carried out using atom absorption specthrophotometry. Combination of 
phosphate and calcium composed a refractory substance that prevent the formation of 
calcium atom during atomization. The aim of this experiment is to determine the optimum 
EDTA concentration added as buffer. The result showed that the addition of EDTA 
concentration of 700 ppm can suppress the interference of phosphate to 5 ppm at the 
analysis of calcium in the concentration of 5 ppm, and addition of EDTA concentration of 
7000 ppm can suppress the interference of phosphate to 50 ppm at the analysis of calcium 
in the concentration 5 ppm. Beside that the addition of p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat concentration of 30 ppm can suppress the interference of phosphate to 5 
ppm, and addition of p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat concentration of 70 ppm can 
suppress the interference of phosphate to 10 ppm 
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PENDAHULUAN 
Spektrofotometer Serapan Atom 
dapat digunakan pada penentuan unsur-
unsur logam berdasarkan adsorpsi radiasi 
oleh atom bebas, khususnya untuk 
penentuan kadar logam, namun AAS juga 
memiliki kekurangan yaitu pengaruh 
kimia dimana AAS tidak mampu 
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menguraikan zat menjadi atom misalnya 
pengaruh fosfat terhadap Ca, pengaruh 
ionisasi yaitu bila atom tereksitasi (tidak 
hanya disosiasi) sehingga menimbulkan 
emisi pada panjang gelombang yang 
sama, serta pengaruh matriks misalnya 
pelarut (Nurkaromah, dkk., 2011). 
Kalsium terdapat dalam batuan 
beku feldspar, hornblende, augita, dan 
beberapa mineral silikat yang lain. Selain 
itu kalsium juga terdapat dalam air laut 
yang digunakan oleh mikroorganisme laut 
untuk membangun bagian yang keras dari 
tubuh mereka, seperti tulang dan 
cangkang (Filik, dkk., 2011). 
Di lingkungan perairan, kalsium 
dapat berikatan dengan fosfat membentuk 
kalsium fosfat yang sangat mengganggu. 
Apabila dianalisis menggunakan AAS, 
maka dapat mengurangi kadar kalsium 
yang akan dianalisis. Gangguan tipe ini 
adalah gangguan kimia. Untuk 
mengatasinya dapat dilakukan usaha 
menguranginya dengan nyala suhu yang lebih 
tinggi atau menambahkan senyawa yang disebut 
“releasing agent” atau “masking agent”. Dan 
yang akan digunakan saat ini adalah 
menambahkan senyawa masking agent yaitu 
EDTA (Nasution, 2010). 
Tergantung pada kemampuan 
kompleks yang terbentuk, EDTA bereaksi 
dengan ion logam yang berbeda-beda 
pada harga pH yang berbeda-beda pula. 
Ion-ion logam yang membentuk 
kompleks dapat bereaksi dengan EDTA 
dalam larutan yang bersifat asam (Salimin 
dan Gunandjar, 2006).  
Bila Protective agent yaitu EDTA 
ditambahkan ke dalam larutan yang 
mengandung ion logam maka senyawa 
kompleks akan terbentuk. Senyawa 
kompleks tersebut mempunyai nilai 
stabilitas tertentu, yang dinyatakan dalam 
konstanta stabilitas kation yang 
terkomplekkan. Bila ada dua atau lebih 
ion logam dalam larutan sebagaimana 
yang terjadi pada air alam, terdapat reaksi 
kompetisi terhadap protective agent. 
Reaksi pembentukan senyawa kompleks 
antara ion logam dan protective agent 
merupakan reaksi setimbang, dipengaruhi 
oleh beberapa faktor antara lain pH, 
temperatur, jenis dan konsentrasi padatan 
terlarut, dan lain-lain. Misalnya 
penambahan EDTA akan dapat mengatasi 
gangguan fosfat karena EDTA akan 
bereaksi dengan kalsium (EDTA harus 
juga ditambahkan pada larutan standar) 
(Salimin dan Gunandjar, 2006). 
Saat ini belum ditemukan literatur 
yang memberikan penjelasan secara 
terperinci mengenai berapa banyak 
penambahan EDTA yang optimum 
sehingga kalsium dapat dianalisis dengan 
akurat.  
Selain itu salah satu kelompok 
senyawa sintesis yang memiliki potensi 
besar untuk dikembangkan adalah 
kaliksarena (calixarene), suatu senyawa 
oligomer siklis yang tersusun dari satuan-
satuan aromatis yang dihubungkan oleh 
suatu jembatan.   Kaliksarena mempunyai 
kemungkinan untuk dimodifikasi secara 
hampir tak terbatas, baik pada jenis dan 
jumlah satuan aromatis, jenis jembatan, 
maupun jenis gugus fungsional.  Selain 
itu, kaliksarena mempunyai geometri 
unik, berbentuk seperti keranjang dan 
berongga, sehingga dapat digunakan 
dalam sistem guest-host (inang-tamu), 
dengan kaliksarena berperan sebagai host, 
dan ion atau molekul lain berperan 
sebagai guest-nya (Linane dan Shinkai, 
1994).  Berbagai keistimewaan yang 
melekat pada kaliksarena membuatnya 
telah banyak dimanfaatkan untuk 
berbagai keperluan, seperti untuk 
ekstraksi (Sonoda dkk., 1999), sensor 
(Britz-Mckibbin dan Chen, 1998), 
membran (Jain dkk., 2005), fasa diam 
kromatografi (Suh dkk., 2001). 
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Penelitian mengenai analisis 
kalsium yang mengandung fosfat dengan 
metode AAS juga pernah dilakukan 
(Ruslan, 1992) menggunakan Stronsium 
sebagai zat penopengnya. Pada 
penambahan larutan stronsium 1000 ppm 
pada pengukuran kalsium 2 sampai 
dengan 8 ppm dapat mengurangi 
gangguan fosfat sampai 100 ppm. 
Penelitian lain juga menyebutkan bahwa 
Lantanum dapat digunakan sebagai zat 
penopeng pada analisis kalsium yang 
mengandung fosfat (Suyanta, dkk., 2005). 
Penambahan larutan Lantanum 2000 ppm 
pada kalsium 5 ppm dapat mengurangi 
gangguan fosfat sampai 300 ppm. 
Berdasarkan masalah ini perlu 
dilakukan penelitian mengenai berapa 
banyak penambahan EDTA yang 
optimum dalam analisis kalsium yang 
mengandung fosfat, sehingga diharapkan 
gangguan fosfat dapat dikurangi dan 
prosedur analisis kalsium semakin baik 
dan juga menguji apakah asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat bisa 
digunakan untuk mengurangi gangguan 
fosfat pada analisis kalsium. 
 
METODE PENELITIAN 
Bahan Penelitian 
Bahan-bahan yang digunakan dalam 
penelitian adalah dinatrium hidrogen 
fosfat p.a, HNO3 0,5 M, akuabides, 
CaCO3 p.a, asam klorida p.a, CHCl3, 
asam p-t-butilkaliks[4]arenatetrakarsilat            
yang merupakan hasil sintesis dan Na-
EDTA p.a 
Alat Penelitian  
Alat-alat yang digunakan dalam 
penelitian ini adalah alat-alat gelas yang 
umum dipakai di laboratorium, batang 
pengaduk, neraca analitik, statif dan 
klem, dan spektrofotometer serapan atom 
Shimadsu AA-640-13. 
 
 
Waktu dan Tempat Penelitian 
Penelitian dilaksanakan pada bulan 
Februari-Mei 2013 di Laboratorium 
Analitik Jurusan Kimia FMIPA UH dan 
Laboratorium Ilmu Tanah BPTP Maros. 
 
Prosedur Penelitian 
Penentuan daerah kerja analisis 
kalsium 
 Dibuat seri larutan baku ion 
kalsium (0; 1; 2; 3; 5; 8; 12; 18; 30; 50 
mg/L) dalam asam nitrat 0,5 M, 
kemudian serapannya diukur pada 
panjang gelombang maksimum (422,7 
nm). 
Pengaruh ion fosfat pada analisis 
kalsium 
 Dibuat seri larutan baku ion fosfat 
(0; 2; 5; 10; 20; 30; 40; 50; 60; 70; 80; 90; 
100; 200; dan 300 mg/L) dalam asam 
nitrat 0,5 M, dan larutan ion kalsium 5 
mg/L kemudian diukur serapannya pada 
panjang gelombang maksimum (422,7 
nm). 
Penentuan jumlah Na-EDTA yang 
dapat menghilangkan gangguan ion 
fosfat dalam analisis ion kalsium 
 
A. Ca 5 mg/L + PO43- 5 mg/L + variasi 
konsentrasi EDTA 
Dibuat seperti larutan baku yang 
konsentrasinya (0; 5; 10; 25; 50; 100; 
200; 300; 400; 500; 600; 700; 800; 900; 
1000) mg/L, kemudian diukur serapannya 
pada panjang gelombang maksimum 
(422,7 nm). 
B. Ca 5 mg/L + PO43- 50 mg/L + variasi 
konsentrasi EDTA 
 Dibuat seri larutan dengan 
konsentrasi (2000; 2500; 3000; 3500; 
4000; 4500; 5000; 5500; 6000; 6500; 
7000; 7500; 8000; 8500; 9000; 9500; 
10000) mg/L, kemudian masing-masing 
diukur serapannya pada panjang 
gelombang maksimum (422,7 nm).  
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Pengaruh asam p-t-butilkaliks[4]arena- 
tetrakarboksilat. 
 
A. Ca 5 mg/L + PO43- 5 mg/L + variasi 
konsentrasi p-t-butilkaliks[4]arena 
tetrakarboksilat 
Dibuat seperti larutan baku yang 
konsentrasinya ( 0; 10; 20; 30; 40; 50) 
mg/L, kemudian diukur serapannya pada 
panjang gelombang maksimum (422,7 
nm). 
B. Ca 5 mg/L + PO43- 10 mg/L + variasi 
konsentrasi p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat 
Dibuat seri larutan dengan 
konsentrasi (50; 60; 70; 80; 90; 100) 
mg/L, kemudian masing-masing diukur 
serapannya pada panjang gelombang 
maksimum (422,7 nm).  
 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
Penentuan daerah kerja analisis 
kalsium  
 Pada penelitian ini, daerah kerja 
analisis kalsium dibuat berdasarkan 
kondisi-kondisi optimal pengukuran Ca2+. 
Larutan baku ion kalsium dibuat dari 
rentang konsentrasi 0 sampai 50 mg/L. 
Hasil pengukuran dapat dilihat pada 
Lampiran 1. 
Dari Gambar 5 dapat dilihat 
daerah kerja kalsium melalui variasi 
konsentrasi dan serapannya. Pada 
konsentrasi 1 mg/L, serapan larutan Ca2+ 
adalah 0,051 dan pada konsentrasi 2 mg/L 
sampai 50 mg/L, serapannya terus naik 
hingga 0,706. Pada rentang konsentrasi 
tersebut serapan Ca2+ semakin besar 
dengan peningkatan konsentrasi Ca2+, 
sesuai dengan Lampiran 1  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 5. Kurva serapan ion kalsium dari konsentrasi 0 sampai 12 mg/L 
Gambar 5 juga menunjukkan 
bahwa  konsentrasi 1 sampai 12 mg/L 
serapan masih linear, dengan nilai R= 
0,989 sedangkan konsentrasi 18 sampai    
50 mg/L serapan sudah tidak linear 
sehingga tidak dapat digunakan lagi. Oleh 
karena itu daerah kerja analisis kalsium 
adalah konsentrasi 1 sampai 12 mg/L.  
Pengaruh ion fosfat pada analisis 
kalsium 
 Senyawa ion kalsium dan ion 
fosfat membentuk suatu senyawa 
Ca3(PO4)2 yang bersifat refraktory dalam 
nyala. Ini akan mengganggu pada analisis 
ion kalsium. Pada percobaan ini dibuat 
larutan fosfat dengan variasi konsentrasi 0 
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sampai 300 mg/L dalam HNO3 0,5 M dan 
konsentrasi ion kalsium tetap 5 mg/L, 
kemudian diukur serapannya. Hasil 
pengukuran terlihat pada Lampiran 2. 
Dari Lampiran 2 dibuat kurva antara 
absorban vs konsentrasi fosfat terlihat 
seperti berikut. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 6. Pengaruh ion fosfat pada analisis kalsium 5 mg/L dengan penambahan ion 
fosfat 0 sampai dengan 300 mg/L 
 
Gambar 6 menunjukkan kurva 
serapan kalsium pada berbagai 
konsentrasi fosfat. Dari gambar diatas 
dapat dilihat bahwa pada konsentrasi 
fosfat 0 sampai 300 mg/L serapannya 
mengalami penurunan. Semakin besar 
konsentrasi ion fosfat yang ditambahkan, 
maka absorbansi atau serapan ion kalsium 
akan semakin berkurang. Penurunan 
serapan ini disebabkan karena adanya 
reaksi antara ion fosfat dan ion kalsium. 
Ion kalsium yang berikatan dengan fosfat 
yang dalam nyala sukar teratomisasi dan 
membentuk kerak sehingga dapat 
mengurangi kadar kalsium yang terukur. 
 
 
 
 
 
 
 
Pengaruh EDTA terhadap gangguan 
fosfat 5 mg/L 
 Penghilangan gangguan fosfat 
pada analisis kalsium dipelajari dengan 
penambahan EDTA pada berbagai 
konsentrasi. Pada penambahan EDTA 0 
sampai 700 mg/L serapan Ca naik, namun 
setelah konsentrasi 800 mg/L serapannya 
mulai konstan hingga konsentrasi 1000 
mg/L. Hubungan antara penambahan 
konsentrasi Na-EDTA terhadap serapan 
Ca dengan adanya ion fosfat 5 mg/L, 
dapat dilihat pada Gambar 7. Data hasil 
percobaan terdapat pula pada Lampiran 3 
dan dibuat kurva seperti berikut 
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Gambar 7. Kurva serapan larutan ion kalsium 5 mg/L dengan adanya ion fosfat 5 mg/L 
dan larutan EDTA dari 0 sampai dengan  1000 mg/L 
 
EDTA sebagai zat penopeng atau 
protective agent (zat pelindung) akan 
membentuk kompleks dengan ion 
kalsium sehingga fosfat tidak akan 
berikatan dengan kalsium membentuk 
kalsium fosfat yang menurunkan nilai 
serapan kalsium. Pada kurva diatas, dapat 
dilihat serapan maksimum kalsium 
tercapai pada konsentrasi EDTA 700 
mg/L yang berarti bahwa pada 
konsentrasi ini, EDTA sudah mampu 
menghilangkan gangguan fosfat 5 mg/L. 
Untuk konsentrasi fosfat yang lebih besar, 
harus menggunakan jumlah EDTA yang 
lebih besar yaitu diatas 700 mg/L. 
 
Pengaruh EDTA terhadap gangguan 
fosfat 50 mg/L 
Penghilangan gangguan fosfat 50 
mg/L pada analisis kalsium dipelajari 
dengan penambahan EDTA pada 
berbagai konsentrasi. Pada penambahan 
EDTA 2000 sampai 7000 mg/L serapan 
Ca2+ naik, namun setelah konsentrasi 
7500 mg/L serapannya mulai konstan 
hingga konsentrasi 10000 mg/L. 
Hubungan antara penambahan 
konsentrasi EDTA terhadap serapan ion 
kalsium dengan adanya ion fosfat 50 
mg/L, dapat dilihat pada Gambar 8. Data 
hasil percobaan terdapat pada Lampiran 
4.  
Pada kurva di bawah, dapat dilihat 
serapan maksimum kalsium tercapai pada 
konsentrasi Na-EDTA 7000 mg/L yang 
berarti bahwa pada konsentrasi ini,       
Na-EDTA sudah mampu menghilangkan 
gangguan fosfat 50 mg/L. Karena jumlah 
fosfat yang ditambahkan lebih besar dari 
percobaan sebelumnya maka konsentrasi 
Na-EDTA yang dibutuhkan akan lebih 
besar dari yang konsentrasi fosfat 5 mg/L. 
Bila dibandingkan dengan penelitian 
sebelumnya oleh Ruslan (1992) yang 
meneliti tentang Stronsium sebagai zat 
penopeng pada analisis kalsium 5 mg/L 
yang mengandung fosfat 50 mg/L, 
konsentrasi logam Stronsium yang 
dibutuhkan untuk menghilangkan 
gangguan fosfat 50 mg/L adalah sekitar 
2000 mg/L.  
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Gambar 8. Kurva serapan larutan ion kalsium 5 mg/L dengan adanya ion fosfat 50 mg/L 
dan larutan EDTA dari 2000 sampai dengan  10.000 mg/L 
 
Pengaruh asam p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat terhadap gangguan 
fosfat 5 mg/L 
Berdasarkan hasil percobaan 
sebelumnya menunjukkan bahwa Na-
EDTA mampu menopeng kalsium 
sehingga penurunan nilai serapan akibat 
gangguan fosfat bisa dikurangi.  
Pada penelitian ini juga akan 
dipelajari gangguan fosfat pada analisis 
kalsium dipelajari dengan penambahan  
 
larutan asam p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat pada berbagai 
konsentrasi. Hubungan antara 
penambahan konsentrasi larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
terhadap serapan ion Ca2+ dengan adanya 
ion fosfat 5 mg/L, dapat dilihat pada 
Gambar 9.  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 9. Kurva serapan larutan ion kalsium 5 mg/L dengan adanya  ion fosfat 5 mg/L 
dan larutan asam p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat dari 0 sampai 
dengan  50 mg/L 
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Pada kurva diatas, tampak bahwa 
serapan maksimum kalsium tercapai pada 
konsentrasi larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 30 
mg/L yang berarti bahwa pada 
konsentrasi ini, larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
sudah mampu menghilangkan gangguan 
fosfat 5 mg/L. Data hasil percobaan ini  
juga berarti larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat bisa 
dijadikan sebagai zat penopeng dan relatif 
lebih  bagus dari larutan EDTA karena 
lebih dibutuhkan dalam jumlah yang 
sedikit. Pada konsentrasi fosfat yang lebih 
besar, konsentrasi larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
yangyang digunakan harus lebih besar 
yaitu diatas 30 mg/L. 
 
Pengaruh asam p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat terhadap gangguan 
fosfat 10 mg/L 
Pada penelitian sebelumnya yaitu 
penambahan Na-EDTA pada analisis 
kalsium dengan gangguan fosfat 
dinaikkan sampai 50 mg/L, namun pada 
penambahan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat pada 
analisis kalsium yang mengandung fosfat, 
fosfatnya hanya dinaikkan sampai 10 
mg/L, karena keterbatasan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat, dan 
juga dilihat dari gangguan fosfat 10 mg/L 
sebelumnya. Pada penelitian ini juga akan 
diuji larutan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
dengan variasi konsentrasi 0 sampai 50 
mg/L, untuk mengurangi gangguan fosfat 
pada analisis kalsium dengan konsentrasi 
5 mg/L dapat dilihat pada Lampiran 6. 
Penambahan asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
dengan konsentrasi 50 sampai 100 mg/L, 
mampu menaikkan serapan ion kalsium 
yang mengandung fosfat 10 mg/L, dapat 
dilihat pada Gambar 10. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 10. Kurva serapan larutan ion kalsium 5 mg/L dengan adanya  ion fosfat 10 mg/L 
dan larutan asam p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat dari 50 sampai 
dengan  100 mg/L 
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Pada kurva tersebut maka dapat 
kita lihat bahwa pada konsentrasi asam   
p-t-butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat 
70 mg/L, serapannya maksimum artinya 
pada konsentrasi 70 mg/L ini sudah 
mampu menghilangkan ion fosfat 10 
mg/L, sedangkan pada konsentrasi 80 
sampai 100 mg/L serapannya sudah 
konstan atau terlihat sama. Hal ini artinya 
asam p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat sudah tidak bisa 
menghilangkan fosfat 10 mg/L apabila 
sudah diatas konsentrasi 70 mg/L. 
 
KESIMPULAN 
Gangguan fosfat pada analisis kalsium 
dengan spektrofotometri dapat dikurangi 
dengan menggunakan zat penopeng Na-
EDTA dan p-t-butilkaliks[4]arena-
tetrakarboksilat. Konsentrasi Na-EDTA 
yg diperlukan pada analisis kalsium 5 
mg/L untuk menghilangkan fosfat 5 ppm 
adalah 700 mg/L sedangkan untuk 
konsentrasi 50 mg/L, Na-EDTA yang 
dibutuhkan adalah             7000 mg/L, 
dan konsentrasi asam p-t-
butilkaliks[4]arena-tetrakarboksilat yang 
diperlukan untuk menghilangkan 
gangguan fosfat 5 mg/L yang dibutuhkan 
adalah 30 mg/L dan untuk menghilangkan 
fosfat 10 mg/L yang dibutuhkan adalah         
70 mg/L. 
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